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Support pour enreglstrement magnetique 

La pr^sente invention concerne un support pour 
enregistrement magnfetique, plus particuli^rement un sup- 
port comportant une couche de revStement, compos^e prin- 
cipalement d»une poudre magnetique acicul6e et d'un liantv 
et pr^sentant des propri^t^s atn4lior4es. 

De nianiSre connue, vin support d 'enregistrement 
magnetique possede une couche de revitement qui est for- 
m6e d'un substrat non magn4tique et qui consiste princi- 
palement en une poudre magnetique et un liant. Lorsqu'on 
envisage les caracteristiques magn^tiques du support 
d» enregistrement magnetique, on consid4re qu'elles crois- 
sent A mesure que la concentration de la poudre magnetique 
dans la couche de revgtement magnetique est elle-rngme 
croissants. Cependant, dans la pratique, la couche de re- 
vStement magnetique est consideree comme un materiau com- 
posite de liant^ de poudre magnetique et ainsi de suite 
et qui doit presenter une certaine epaisseur. En conse- 
quence, une valeur critique de concentration volum6trique 
de pigment existe pour laquelle 1 'epaisseur de la couche 
de revStement magnetique prend une valeur maximale. Si 
la concentration du pigment exc^de cette concentration 
volumetrique critique, la force de liaison entre la pou- 
25 dre magnetique et le liant est generalement affaiblie. 
Si i«on utilise le support d» enregistrement magnetique 



15 



20 



2509504 



2 

dans cet 6tat pour un enregistrement ou une reproduction^ 
la poudre inagnetique risque de se s^parer par pelage sous 
I'effet du contact avec une tSte magn^tique de transduc- 
tetur pu avec des guides de ruban« La couche de revfetement 
5 magn^tique peut ^galement 6tre endonmiag^e ou separ6e par 
pelage par une tSte rotative ou un tambour d'enrou lament 
rotatif. lie support ne peut done plus Stre r6utilis6» 

Un liant traditionnel n'est pas suffisant pour la 
force de liaison avec la poudre inagnetique et provoque 

lO une valeur critique de commutation en pigment inf6rieure 
ju8qu'& 45 & 55 96. 

Pour qu*un support d' enregistrement magnet ique 
ait d'excellentes caractferistiques magnet iques et de 
transduction electro-magnetique, il est necessaire que 

15 la poudre magnStique soit dispers4e de maniere homog&ne 
& l»int6rieur de la couche de revfetement magnStique. Ce- 
pendantr dans les supports d' enregistrement magnStique 
traditionnels, la dispersion de la poudre magnStique 
n'est pas nfecessairement satis faisante. Pour oette rai- 

20 son, il est connu d'utiliser un agent facilitant la dis- 
persion, qui est adsorbe dans la poudre magnfetique pour 
rendre sa surface lipophilique. Ainsi, la capacity de 
dispersion de la poudre magn6tique dans un solvant orga- 
nique est augmentee et son orientation facilitee, ce qui 

25 donne un support d* enregistrement magnetique ayant d*ex- 
cellentes qualitSs. 

Le groupe lipophilique d'un agent activeur de 
surface utilisfi comme agent de dispersion, dont un exemr- 
pie typique est un groupe alkyle ayant de 7 . i 21 atcxnes 

30 de carbone, possede cependant une basse 6nergie de ten- 
sion super f icielle ,et il produit des forces de liaison 
non satisfaisantes avec le liant. En consequence, la 
concentration volum^trdque. critique, de pigment pour la- 
quelle l"6paisseur de la couche de revStement magnetique 

35 devient maximale, st seulement de 45 & 55 %, c qui 
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n'est pas satisfaisant. 

L* invention a pour but de realiser un support 
d'enregistrement magnet ique perfectionn^ dans lequel la 
couche de revStement magn^tique a une plus grande 4pais- 
5 seur et contient une haute concentration volumitrique en 
pigment. 

Ce support doit presenter 6galement une plus lon- 
gue duree de service. 

L' invention a pour objet un support d'enregistre- 
lO ment inagnetique comprenant un substrat non magn^tique et 
une couche de revgtement inagnetique f ormfie sur lui et . 
coinpos^e principalement de poudre inagnetique et d'un 
liant, support caract6ris4 en ce que le liant contient 
un composant liant et ayant, pour le coinposant-liant, 
une capacity d • adsorption, sur une surface specif ique de 
la poudre magn^tique, supSrieure A 1,5 milligrammes par 
m^tre carr^ de surface de la poudre, mesur^e dans une 
solution ^ 3 % en poids dans un solvant en m6thyl-6thyl- 
c^tone, la couche magn^tique ayant une concentration 
volum^trique en pigment de la poudre magn^tique comprise 
entre 60 et 75 %. 

Dans les dessins annexes : 

- la figure 1 est un graphique montrant la quan- 
tity adsorb^e en fonction de la concentration en liant, 

- la figure 2 montre la durability, c«est-4-dire 
le temps de conservation de bonne reproduction, en fonc- 
tion de la concentration volumetrique en pigment. 

La description ci-apres se rapporte k un support 
d'enregistrement magn^tique avec une couche de revStement 
magnfitique ayant une concentration volumetrique ^lev^e 
en poudre fflagn6tique. 

II a 6ty constate qu'un liant pr^sentant une 
grande force de liaison est pr6f6rable pour accroitre la 
concentration volum4trique en poudre magn^tique. Confor- 
35 m&nent 4 1 'invention, on obtient une concentration volu- 
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metrique en pigment d' environ 60 a 75 %, et la durabilite 
de la couche de revetement magnetique est nettement amelio- 
r6e, en utilisant un liant tel que la quantity de liant 
adsorbSe dans la poudre magnetique ne soit pas infSrieure 
5 a environ 1,5 milligranunes par m^tre carrfe de surface de 
la poudre, dans une solution k 3 % en poids de methyl- 
ethyl-cetone 4 25°C. 

La nature du liant qui peut etre utilise dans la 
presente invention n'est pas limitee, pourvu qu*il satis- 

IG fasse aux conditions exprim^es plus haut. Cependant, des 
exenples pr6fer4s de liant peuvent comprendre une r4sine 
polyurethane thermoplastique, ou des groupes polyesters 
ou polyurethane ayant des groupes hydrophiles tels qu'un 
groupe sulfonique et un groupe de sel sulfonique. 

15 La resine polyur6thane therinoplastique telle que 

decrite ci-dessus peut contenir une longue chatne diol 
ayant un poids xnolSculaire compris ehtre environ 500 et 
3 OOO, un diisocyanate organique, une courte chalne 
triol ayant un poids moleculaire de I'ordre d* environ 

20 .5CX> et, optionellement, une courte chaine diol de point 
moleculaire compris ehtre 50 et 500* 

La longue cha£ne diol & employer pour la resine 
polyurethane thermoplastique a un poids moleculaire de 
I'ordre de 500 a 3 OOO, et eile peut comprend, par exem^ 

25 pie, un diol polyester ou polyether, un polyether-ether 
glycol ou analogue. Le diol polyester peut comprend, par 
exeniple, un diol polyester obtenu par reaction d'un aci- 
de dicarboa^lique aliphatique, tel que I'acide succinique, 
acide adipique^ sebacique, azeiaXque ou analogue ; un 

30 acide dicarboxylique aromatique, tel que acide terephta- 
lique, isophtalique ou analogue ; un ester alcoolique 
bas, tel que ester methylique ou-ethylique de 1 'acide 
carb03^1iquef avec un diol alkane tel que ethylene- 
glycol, 1,4-butyiene glycol, 1,3-propyiene glycol^ 1#6- 

35 hexane glycol, diethylene glycol, neopentyl glycol et 
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analogue, un polyalkyl4ne glycol, tel que dipropylSne 
glycol, ditrimfethylene glycol, ou analogue, un addition 
d'oxyde d^thylene ou de propylene, ou du disphenol A ou 
analogue, ou un melange de ces produits, et un diol poly- 
ester du type lactone, obtenu par polymerisation de cli- 
vage d»un lactone, tel que g -caprolactone ou analogue. 
Le diol poly6ther peut con5>rendre, par exemple, un poly- 
alkyl^ne-dther-glycol tel que le polyethylene glycol, 
polypropyiene-ether-glycol , polyt^t ratmethyiene-Sther- 
glycol et un poly^ther glycol obtenu par la copolymeri- 
sation de ces glycols. Le polyether-ester glycol peut 
it re, par exeni>le, un polyester-4ther glycol obtenu par 
la reaction du polyalkyiene-ether-glycol avec un acide 
dicarboxylique aliphatique ou aromatique tel que mention- 
ne plus haut, conane composant polyol. 

Le diisocyanate organique i utiliser pour la 
resine polyurethane thermoplastique peut Stre, par 
exen«)le, \ui diisocyanate aromatique, ou aliphatique, 
ou alicyclique, tel que le diisocyanate de tolyiene, ou 
de 4,4»-diphenylm6thane, ou de paraxyiene, ou de 1^6- 
hexamethyiene ou d'isophorone ou analogues . Ces diiso- 
cyanates peuvent 8tre utilises seuls ou en melange entre 
eux. 

En outre, la courte chaine triol ayant un poids 
moieculaire inferieur 4 500, k utiliser pour manufacturer 
la resine polyurethane thermoplastique est representee 
par la formule x 

R" • 

HO - R - C - R» - OH (I) 
R*' - OH 

ou par la formule : 



HO - R 



- N 
t 

R" 



- R» - CM 

- OH 



(II) 
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Ocins ces formules t 

- R es-t un groups repr48ent.4 par la formule : 

dans laquelle ffi et n sont chacun un nombre de O a 6, pour- 
vu que, si.-l'un de m et n est egal & zero, 1" autre soit 
un nombre different de zero ; 

- R' est un groupe represent^ par la formule : 



dans laquelle p et q sont chacun un nombre de O & 6 pour- 
vu que, si I'un de p et q est egal a zero, 1' autre soit 
un nombre different de zero ; 

— R" est un groupe represente par la formule : 
—^^^ ^ 

20 dans laquelle r est un nombre conqpris entre O et 3, 
ou un groupe . represents par la formule : 




dans laquelle s^ a la m&ne signification que plus haut 
- R"' est un groupe represents par la formule : 



•^t^2t+l 



dans laquelle t est un nombre compris entre O et 4, 

La chatne courte triol representee par la formu- 
le (I) peut Stre composee par exemple des composes sui.r 
vants 8 glycerine, 03^de d' ethylene comme adduction de 
35 glycerine (ayant un groupe 2-*hydroxyethyle & chaqu ex- 
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treinit:6 des groupes hydroxyle, ou un groupe 2-hydroxy- 
6t.hyle a I'une des extremites et un groupe 2-hydroxy- 
^thyleoxyethyle ^ 1' autre extremite), 2-methyl -propane- 
1,2,3 triol ou 4- jbis(2-hydroxyethyl)3 -2-hydroxypent.anef . 
5 ou 3-inethyl-pentane-lr3r5-trlol, ou 1,2,6-hexanetriol ou 
analogues. 

En ce qui concerne les triols representes par 
la formule (II) ils peuvent etre, par exemplef les com- 
poses suivants : 
lO 1-bis {2-hydroxyethyl )-ainino-2-propanol (N-iso- 

propanol-diethanol-amine) , ou oxyde de propylene adduc- 
tion de : 

diethanolamine (N-2-(2-hydroxy)propyloxy-propyl- 
diethanolamine) ou oxyde d* ethylene adduction de N-iso- 

15 propanol -diethanolamine, ou analogues. 

La chatne courte diol qui peut Stre utilisSe .au 
choix pour la rdsine polyurethane thermoplastique,^ ayant 
un poids moleculaire de I'ordre de 50 a 500, peut Stre, 
par exemple, un glycol aliphatique, tel que ethylene 

20 glycol, propylene glycol, 1,4-butylene glycol, 1#6- 

hexane glycol, neopentyl glycol, ou analogues, ou un gly- 
col aromatique, tel que ocyde d' ethylene, ou oxyde de 
propylene, adduction de bisphenol A, 03^de d' ethylene 
adduction d'hydroquinone, ou analogues. 

25 Cette courte chalne diol peut Stre utilisee 

seule ou en melange avec une autre, en accord avec les 
propriet6s desirSes pour la resine polyurethane thermo- 
plastique. Ii'emploi de la courte cha£ne diol peut appor- 
ter, dans une mesure iihportante, les propriet4s desirSes 

30 & la r4sine polyurethane lorsqu'elle est utilisee dans 
les proportions qui ont ete indiquees plus haut. 

La resine de polyurethane thermoplastique con- 
forme & 1* invention peut Stre obtenue par la reaction 
de polyaddition de la longue cha£ne diol ayeuit un poids 

35 mol6culaire de I'ordre de 500 k 3 OOO, du diisocyanate 
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organiquCf et de la court e chaine triol ayant un poicLs 
molecuiaire inferieur a 500 represents par la formule 
(I) ou (II) mentionnees pluis haut, et, si on le desire, 
de la courte chaine diol ayant vm poids molecuiaire de 
5 l*ordre de 50 ^ : 

(A) 1/2 < b - (a + d)/c < 1 

(B) l<b/(a+d)<3 

(C) A/a < 3 

lO formules dans lesquelles : 

a s est un nombre molaire de la longue chatne diol, 
b 2 est un nombre molaire du diisocyanate orgariique, 
c : est un nombre molaxre de la courte chaine triol, et 
• d : est un nombre molaire de la courte chaine diol* 

15 Suivant un autre exemple de realisation de I'in- 

ventipnr le polyester peut Stre un groupe hydrophyle tel 
qu'un groupe de sel sulfonique represents par un groupe 
-SO^M ou analogue (M Stant un atome d'hydrogene ou des 
atomes de metal alcalin pouvant Stre par exemple des 

20 atomes de lithium, sodium ou potassium) . Le polyester 

ayant un groupe de sel sulfonique peut Stre, ^ar exemple, 
un acide . aliphatique dicarboa^lique non sature tel que 
anhydride d' acide maleique, fumarique, itaconique, citra- 
conique ou analogue, un acide aliphatique dicarboxylique 

25 sature, tel que acide succinique, adipique, azelalque, 
sebacique, dodecanoSque dicarboxylique, 'ou analogue, un 
acide aromatique dicarboxylique satur4, tel que acide 
phtalique, isophtalique, tSrSphtalique ou analogue, les 
diols aliphatiques tels que methylene glycol, ethylene 

30 glycol, propylene glycol, trimethylene glycol, butylene 
glycol, pentyle glycol, neopentyle glycol, hexyl glycol 
ou analogues, les diols aliphatiques tel que diSthylSne 
glycol, dipropylene glycol, triethylene glycol, ou ana- 
logues, les triols tels que glycerine, butane triol, 

35 trim6thylol propane ou analogues, les tetraols tels que 
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penta^rythritol, diglyc^rlne ou analogues, les diols ali- 
cyclxques tela que cyclohexane diol, l,4-di«,6thyl-i,4- 
cyclohexane diol, l-cyclohexane did ou analogues, les 
triols aromatiques tela que catechol, r^sorcinol, hydro- 
qulnone, 4.chloror€sorcl„ol, in^thyi-hydroquinone, phy- 
rogallol, 1,2,4-benzene trlol, phlorogluclol ou analogues, 

ZsZ^lT ^''^'^'''^-^ ^« ^ anneau aro„.tlq!e 

''^-^^^^°^^''^"-^i'^thanol, 3-cyelohexane-l,l- 
dltnfethanol, hydroxybenzyl-alcool ou analogues. 
1. 1 dans un autre exemple de 1' invention, 

le diol polyur^thane peut Stre un groupe hydrophile tel 
qu-un groupe de sel sulfonique 4 representer par -SO M 
ou analogue (M ayant la mtme signification que plus Lut). 

polyaddxtion du diisocyanate aron^tique, tel que diiso- 

^rr^^.f °" tetram^thyl^ne ou analogue, 

ou du diisocyanate aromatique tel que diisocyanate de 
triUne, ou du diisocyanate 4,4' de diph^nyl-m^thane.- 
avec ke polyol mentionn^ plus haut. 

Parmi les polyesters de polyur^thanes contenant 
des groupes hydrophiies ^numeres ci-dessus, on peut uti- 
liser des polyesters ou polyurethanes de type dit de sta- 
bilxsation par radiation, qui ont au moins deux doubles 
est r" Itr'"" -^iation. Cette double liaison 
est de pr6f6rence un groupe non-carboxylique d'un acide 
ou un ainiae d'acide, un r^sidu acide, ou un r^sidu 
d amde d'acide ayant une double liaison ^ son extre«it4 
tel que t 

CH3 

CHj - CHCOO-, CHj = icoO-, CH^ = CHCH^COO-, 

CH3 

CHg-CHCHj -CHgCH^COO-, CH^ « CCH^CHjCOO-, 



20 



25 



35 CHj = CHC<»lH-, CH, » CCONH- 
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Les polyesters et polure thanes ayant des poids 
mol^culaires d' environ 200 a 500 CXDO par groupe hydrophi*- 
le sent particulierement pr4£erables. 

Dans les polyesters ou polyurethanes contenan'fc 
5 des groupes de sel sulfonique coirnne grbupes hydrophiles 
tels que decrits plus haut, les groupes de sel sulfoni— 
que sont contenus de preference dans les molecules dans 
une proportion d' environ O^Ol a 2,0 m mol/g. 

ConformSment cL 1' invention, un liant tel que la 
lO quantity adsorb6e dans la poudre inagnStique dans une so- 
lution k 3 % de methyl-6thyl-c6tone n*est pas inf^rieure 
& 1,5 mg par m de surface de la poudre magnStique, est 
contenu dans une proportion egale & au znoins 20 % en 
poids du contenu total en liant* 

15 Mgme si I'on utilise un liant auant une- adsorp- 

2 # 
tion de 1,5 xng/m ou davaptage, les caracteristiques de 

silence ou de bruit diies au mouvement de glissement ont 

tendance 4 Stre provoquees si la concentration volumetri- 

que du pigment dans la couche de revStement magnetique 

20 est r6gl6e pour ne pas depasser 60 % comme dans I'art 
ant£rieur« Cela doit Stre attribu4 au fait que, si la 
concentration en pigment est k un niveau bas, les parti** 
cules individuelles de poudre magnStique sont. con^l^te- 
ment enrob^es par le liant pour affaiblir lai tension la 

25 surface de la couche de revStement magnetique, et des vi- 
brations ont tendance k Stre produites lors du contact 
avec la tite magnetique, en raison de 1* importance dee 
CCToposants de liant & la surface de la couche de revSt^-*- 
ment magnetique* Si un liant a un coefficient d'absorp- 

30 tion de pas plus de 1,5 mg/m et \ane concentration en 
pigment eievee due a un rapport P/B elev^, les caracte- 
ristiques de transduction eiectro-magnetique du ruban 
d^enregistrement magnetique resultant sont effectivement 
ameiiorees* Cependant, uh tel ruban d*enregistrement ma- 

35 gnetique present e des inconyenients physiques, t la par 
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exemple qu'une augmentation de la fraction de poudre arra- 
chee par f rottement et une diminution de la resistance au 
pelage. 

Un a utre liant peut egalement itre a jout6 en 
5 quantite predeterminee au liant decrit ci-dessus. Le liant 
& utiliser avec les poudres magnetiques ou magnetisables 
en accord avec la presente invention peut Stre n'importe 
quel liant S base de r^sine synthetique, par exemple 
copolymere de chlorure et d» acetate de polyvinyle, copo- 
10 lymere de chlorure de vinyle, d* acetate de vlnyle et 
d'alcool vinylique, copolymere de chlorure de vinyle, 
d» acetate de vinyle et d'acide maleique, copolymere de 
chlorure de vinyle et de chlorure de vinylidene, copoly- 
mere de chlorure de vinyle et d'acrylonitrile, copoly- 
15 mSre d'acide acrylique et d'ester-acryionitrile, copoly- 
mere d* ester d'acide acrylique et de chlorure de vinyli- 
dene, copolymere d* ester d'acide methacrylique et de 
chlorure de vinylidene, copolymere d« ester d'acide m6 - 
thacrylique et de styrene, ainsi que resine polyurethane 
20 thermoplastique autre que celles dScrites plus haut, 

r6sine phenoxyde, fluorure de polyvinyle, copolymere de 
chlorure de vinylidene et d'acrylonitrile, copolymere 
de butadiene et d'acrylonitrile, copolymere d'acryloni- 
trile, de butadiene et d'acide acrylique^ copolymere 
25 d'acrylonitrile, de butadiene et d^acide methacrylique, 
butyral de polyvinyler d6riv6s de la cellulose, copoly- 
mere styrene-butadiene, resine polyester n'ayant pas 
les groupes hydrophiles decrits plus haut, resine phe- 
nolique, resine epoxyde, resine polyurethane thermosta- 
30 bilisable, resine uree, resine melamine, resine alkyde, 
formaldShyde-uree ou melanges de ces resines. On peut 
utiliser comme liant un conpose possedant deux ou plu- 
sieurs doubles liaisons acryliques dans tine molecule, 
et un poids moleculaire d'un ordre superieur & 400. 

Des poudres ou particules magnetiques ou magn'- 
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tisables a employer dans une couche xnagnetique d'un sup- 
port d' enregistrement magnetique conforme a la presente 
invention peuvent §tre des produits connus, tels que, 
par exemplef gamnia-Fe203, Fe^O^, un melange de gamma 
5 ^6203 avec Fe304, gamma Fe203 dop6 au cobalt ou Fe30^, 
Cr02f ferrite de baryiam, compose Berthollidique ou par- 
ticules d'alliage f erro-magnetique telles que Fe-COr 
CO-Ni, Fe-CO-Ni, Fe-CO-Br De-CO-Cr-B, Mn-Bi, Mn-Al ou 
Fe-Co-V, nitrure de f er ou analogues . 

10 Un mat^riau de renforcement apte A Stre utilise 

dans la couche magnitique du support d' enregistrement 
conforme & 1 'invention peut gtrer par exemple, l'o3cyde 
d'aluminiumr de chrome ou de silicone ou des melanges de 
ces corps. Le support conforme a 1* invention peut egale- 

15 ment contenir un lubrif iant tel que huile de squale, un 
agent antistatique tel que du noir de carbone et lan agent 
dispersant tel que la lecithine. Les composants de la 
couche de revStement magnetique sont dissous dans un sol- 
vant organique pour preparer une peinture magnetique a 

20 appliquer sur le substrat. Un solvant organique peut Stre 
utilise avec les particules ou poudres magnetiques ou 
magnetisables et le liant peut Stre constitu6 par exemple 
par des cetones, telles que 1' acetone, la methyl-ethyl- 
cStone,. methyl-isobutyl-c^tone, cyclo-hexanone ou analo- 

25 gue ; des alcools tels que methanol, ethanol,- propanol, 
butanol ou analogues, des esters, tels que acetate de 
methyle, d"ethyle, ou de butyle, lactate d'ethyle diace- 
tate-glycol, mono6thyl-6ther ou analogue, glycol-6thers 
tels que dimethyl-ether-ethylene-glycol, monoethyl-ether- 

30 ethylene glycol, dioxane ou analogue, hydrocarbures aro- 
matiques tels que benzene, toluene, xylene ou analogues, 
hydrocarbures aliphatiques tels que hexane, heptane ou 
analogues, nitropropane en melange ou melant4s avec 
d'autres solvants organiques appropries. 

35 Le substrat non magnetique & utiliser en accord 
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avec 1* invention peut Stre par exeinple^ des polyesters, 
tels que terephtalate de polyethylene ou analogue ? des 
polyolef ines tels que polypropylene ou analogue ; des 
derives de la cellulose, tels que triacetate ou diaceta- 
5 te de cellulose y des polymeres tels que polycarbonates, 
chlorure de polyvinyle, polyimide, polyamide, acide poly- 
hydrique ou analogues ; des metaux, tels que aluminium, 
cuivre ou analogues ; des papiers ; ou tout autre mat6- 
riau approprie, 

Le liant qui satisfait aux conditions exposees 
plus haut et qui possede une adsorption d' environ 1,5 mg 
par m ou davantage peut Stre utilise dans 1' invention. 
II en resulte que I'epaisseur et resistance de la couche 
magnet ique sont accrues et la durability du support est 
15 nettement augmentee. 

La description ci-apres se rapporte £i des exem- 
ples de 1* invention. 
Exemple 1 s 

Une r&sine polyur^thane a ete prSparee de la 

20 maniere suivante pour servir de liant pour un ruban 

d'enregistrement magnetique. Un recipient de reaction de 
5 OOO ml equipe avec un agitateur, un thermometre et un 
condenseur, a 6t6 charge avec lOOO grammes (0,5 mole) 
d'adipate d' Ethylene ayant un poids molSculaire de 2000 

25 et avec 217,5 grammes (1,25 mole)de diisicyanate de to- 
lylene ('•T-80" du commerce). Le melange est maintenu en 
reaction 4 80-90^C pendant 3 heures. A ce melange, ont 
ete ajoutes 12O0 grammes de methyl-ethyl-cetone^ 900 
grammes de toluene, 71,4 grammes (0,78 mole) de glyce- 

30 rine et 0,1 gramme de dilaurate de dibutyltine, et la 
prolongation de la chalne a ete ef fectuee entre 60 et 
70**C. A ce melange de reaction ont ete ajoutes 290 
grammes de m6thyl-ethyl-cetone pour donner une solution 
de r^sine polyurethane ayant 35 % de contenu solide, 

35 une viscosite de 17,600 cp & 25 et une valeur OH de 
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0,06 m.mol par grannie. 



La resine de polyurethane obtenue avait un pou- 

2 * 

voir d* adsorption de 2,0 mg par m a une surface d'oxyde 
de fer, dans une solution k 3 % en poids de methyl -ethyl- 
5 cetone & 25*^0 • 

A partir de ce produit, a et4 preparee une pein- 
ture magnetique ayant la composition suivante : 
Composition Parties en poids 

- Gamma P^2^3 cobalt . lOO 
lO (surface specif ique 27 m^/g ; 

density 5,0 ? 0* 0,75 emu/g ; 
He 6500e) 

- Resine de polyurethane 12,5 
(contenu solide lOO % ; poids 

15 specif ique = lf20) 

- Stearate de butyle 1 

- Cr^O^ 5 

- Huile d« olive 1 

- Coiis>o8e m6thyl-ethyic6tone-m4thyl- 
20 isobutyl-c6tone-toluene (proportion 

1/1/1) 170 

Le melange de composition ci-dessus a ete broye 
dans un broyeur a boulets pendant 48 heures et a et6 f li- 
tre sur un filtre mailles de 1 micron. Apres addition 

25 de 2 parties en poids de "Dismodule L" du commerce comme 
agent de stabilisation et agitation du melange, la pein- 
ture magnetique obtenue a et6 dSposee, en \uie couche 
d'une epaisseur de^ 5,5: ndcrons, sur un film de polyester 
ayant une epaisseur de 16 microns. Apres avoir et£ sou- 

30 mis a un calandrage, le film a ete coupe en moiti^s 
pour donner un ruban d'enregistrement magnStique. Ce 
ruban pr6sentait une concentration vol\im6trique en pig- 
ment de 66 %• 

Diverses caracteristiques de ce ruban d'enregis- 

35 trement magnetique sont indiqu^es dans le tableau I ci- 
apres : 
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Exemples 2 et 3 : 

Les operations de I'exemple 1 ont ete reprodui- 
tes, & 1' exception que la reisine de polyur^thane a 4te 
utilisee dans une proportion de lO 4 16,6 parties en 
5 poids. On a obtenu ainsi des rubans d'enregistrement ma- 
gnetique dans lesquels la concentration en volume de pig- 
ment restait dans la marge prevue par 1' invention, Diver- 
ses propriSt&s de ces rubans sont egalement indiqu&es 
dans le tableau 1. 

10 Exemple 4 s 

Les operations de 1* exemple 1 ont ete reprodui- 
tes pour preparer un ruban d'enregistrement magnetique, 
a 1* exception que le liant consistant en 50 % en poids 
de resine de polyurethane, comme d^crit plus haut, et 

15 50 % en poids de la resine polyurSthane du commerce 
("N-2304" fabriquSe et vendue par Nippon Polyur ethane 
Kogyo K.K) a et6 ajoutee en une proportion de 12,5 % en 
poids • 

Exempies comparatifs 1 3 : 

20 Les procedures de !• exemple 1 ont 6te suivies 

pour preparer des rubans d'enregistrement magnStique, i 
1' exception que le liant a St^ utilis6 dans des propor- 
tions respectives de 20, 25 et 6,25 parties en poids. Les 
rubans d'enregistrement magnet ique qui en ont resulte 

25 avaient les concentrations en volxune de pigment indiquees 
au tableau I qui tombaient en dehors de la marge definie 
par 1* invention. 
Exemple comparatif 4 s 

Une resine de polyur6thane connue, ayant un 

30 pouvoir d' adsorption de 1 mg/m^ ("N-2304") fabriquee par 
Nippon Polyurethane Kogyo K.K) a ete melangee avec un 
copolyraere de chlorure de vinyle et acetate de vinyle 
dans un rapport 1/1 pour augmenter la concentration en 
pigment. Les procedures de 1' exemple 1 ont ete appliqu6es 

35 pour preparer un riaban d'enregistrement magnetique en 



BNSDOCID: <FR ^2509504A1J_> 



2509504 



17 



lo 



15 



2o 



25 



30 



utilisant cette peinture magnetique. 

Les caract^ristiques des rubans d • enregistrement 
obtenus dans les exemples ccanparatifs ci-dessus ont 6t6 
mesurees et report^es dans le tableau I. 
Exemple 5 : 

Des rubans ont 6t4 prepares en suivant les proce- 
dures de I'exeniple 1 en faisant varier la quantity de 
liant. Les rubans magnetiques obtenus pr4sentaiertt tous 
une concentration en volume de pigment de 67 %. Les va- 
leurs de Rs de ces rubans sont report^es dans le tableau 
II dans lequel les chiffres sont les valeurs en % en 
poids de la r6sine polyurethane thermoplastique de 
I'exempLe 4. 

■nftBT.TiaTT TT 



Quantity 
% 


lO 


20 


30 


60 


70 


lOO 


Rs 

% 


70 


75 


78 


82 


82 


82 



35 



Proc6d4 de mesu re du test d* adsorption : 

Les quantitfes de liant adsorbees dans ces essais 
ont fet6 mesurSes de la maniere decrite ci-apres s 

50 grammes de chacune des solutions de liant 
de diverses concentrations ont et6 prepares dans des 
flacons en polyethylene ayant une capacity de lOO cm^. 
Apres versage du melange d'une composition determinee 
dans le flacon, on a introduit dans celui-ci une bille 
d'acier de 6 millimetres de diam^tre et d'un poids de 
lOO grammes, et on a agite pendant 8 heures pour la dis- 
solution. On a ajout6 alors 15 grammes de poudre magne- 
tique et le melange a ^t^ agit^ pendant 24 heures. La 
solution 4 laquelle la poudre magnetique avait et4 ajou- 
t6e a 6t' laiss6e au repos pendant 16 heures et a 6t& 
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alors centrifugee pendant 30 minutes. La concentration 
du liquide surnageant a ete mesuree par pesee a sec. La 
quantite adsorbee a ete determinee d'apres la difference 
de concentration entre le liquide surnageant et la solu- 
5 tion avant 1' addition de la poudre inagn4tique. 

La figure 1 niontre la quantity adsorbfee en fohc- 
tion de la concentration en liant. Chaque liant etait 
dissous daiB un solvant (in6thyl-ethyl-cetone) dans une 
concentration predeterminee et a ete mesure pour sa 

lO quantite adsorbee en utilisant ganuna-Fe202 ayant une 
surface specif ique de 22,9 m^/g. En se r6f4rant k la 
figure It la courbe A represente le cas d'une r^sine de 
polyurethane thermoplastique ayant un noxnbre inol4culaire 
npyen de 50 OOO, un poids moleculaire moyen de 90 OOO 

15 et une valeur OH de 0,76 mmol/g et une teneur en groupe 
> amine tertiaire de 0,76 mmol/g. Cette r6sine a et6 pre- 
pax&B a jpartir de 0,50 mole d'hexane adipape ayant un 
poids moleculaire de 2500, 1,45 moles de diisocyanate de 
l,6-hexam6thylene# et de 1,18 moles de N-isopropanol- 

20 di^thanolamine. 

La courbe B represente le cas de I'exemple 2. 
Les courbes C et D representent les cas de resines de 
polyurethane connues ("N-2304") et ("N-2023", fabriqu6es 
et vendues par Nippon Polyurethane Kogyo K.K). 

25 La figure 2 montre la durability (ten^s de con- 

servation) des resines polyurethane thermoplastiques 
(quantite adsorbee : 20 mg/m ) de I'exemple 1 et de 
I'exemple comparatif 4 en fonction de la concentration en 
volume de pigment. La courbe E de cette figure corres- 

30 pond a I'exemple 1 tandis que la courbe P correspond k 
l*exeraple comparatif 4. 
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REVE NDirATiONS 
1*) Support pour enregistrement maghetique com- 
prenant un substrat non magnetique sur lequel est formee 
une couche magn4tique compos^e principalement d'une pou- 
5 dre magnetique et d'un liant, support caracteris6 en ce 
que le liant contient un composant ayant un pouvoir d- ad- 
sorption sur une surface de ladite poudre magndtique su- 
P^rieur k 1,5 milligramme par m^tre carre de surface 
sp^cifique de la poudre, mesur6 en solution A 3 % en 
lO poids dans un solvant m6thyl-4thyl-cetone, et la couche 
magnetique ayant une concentration volum6trique en pig- 
ment de la poudre comprise entre 60 et 75 %. 

2°) Support d* enregistrement magnetique suivant 
la revendication 1, caract^rise en ce que le composant 
liant est dans une proportion sup^rieure A 20 ?6 en poids 
de la quantity totale du liant. 

3») Support suivant la revendication 1, caraet^- 
ris6 en ce que le composant liant est une r^sine poly- 
ur^thane seule ou poss6dant un groupe lipophile dans sa 
20 molecule . 

4») Support suivant la revendication 3, caract6- 
rise en ce que le groupe lipophile est un groupe sulfoni- 
que ou un groupe de sel sulfonique. 

5°) Support suivant la revendication 3, caracte- 
25 rise en ce que le groups lipophile est contenu dans la 
r4sine dans une proportion de 0,01 & 2,0 m.mol par gram- 
me. 

6<») Support suivant la revendication 1, caracte- 
rise en ce que le composant liant est une r^sine polyur^- 
30 thane ayant plus de deux groupes hydroxy dans une mole- 
cule. 
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